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図　1赤外吸収スペクトル　（KBr錠剤法）
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第3図　Dichloneの吸光曲線
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　　　　　　一　第2図　DichloneのNit，　Bzに対する溶解度
　　　Nitrobenzene　100g
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　Dichは標準物質として，東京化成製品をアルコー　　－1°gT
、レで再結晶。，M，．・92．5℃のものを使用，べ。ゼ／・2
ン，イソプロピルアルコール（それぞれ精製蒸留）で
溶解，25％ジメチルアミン水溶液を用いて呈色25分　　o・1
後，日立分光光度計，EPO－B型で濃度5，10，20，
40mg／1で430～530mμを測定，3図を得た。最大吸
収500mμの検量線は図4の如く，40mg／1まで直線
関係が得られた。この検量線を用いて，合成したDich
の純度を測定した。結果は第1表に示す通りである。
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第4図　Dichlone　500mμにおける検量線
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スラッジからジクロンの直接合成
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　　第5図　NQ1の：470mμにおける検量線
40
1同様な方法でNQを測定，結果は5図に示す通り
で，470mμに最大吸収があり，濃度20mg／1まで直
線関係が得られた。　この結果は従来の化学的分析法7）
である0一フエナントロリンを指示薬として，硫酸セ
リウムを用いる定量法と一致し，光電比色法がより簡
便である。NQとDichの混合物・同時定量法は酢酸
を溶媒として0一アミノベンゼンチオールで呈色，光
電比色による方法S｝があるが，上記の方法でも波長
430mμを使用すれば10％混合物まで影響なく定量出
来ることがわかった。しかしここでは分析が目的でな
いので詳細はつぎの機会にゆずりたいと思う。
400　　　　　　　　430　　　　　　　　　　　　470　　　　　　　　500　　　　　　　　530
　　　　－’一’v7　mμ
　　　第6図　Naphthoguinoneの吸収曲線圏
　4．結RNi｛語
．L無水フタル酸製造時の副成物として廃棄されるスラ
ッジを直接塩素化して，その中のNQを塩素化後，
安価なアルカリ金属塩や炭酸塩を用いることによって
目的物を単離した，経済的に有利な方法と考える。
　この研究に原料の提供を初め，種々御協力戴いた土
田一郎氏，並びに光電比色計による分析を手伝ってく
れた金成克彦君，正田新次郎君に厚く感謝する。
　　　　（一部日本化学会第18年会に発表なお製法は特許申請中である）
　　　　　　（昭和40年10月4日受理）
　3．　考　　　察
　塩素化にさいして，特にニトロベンゼン，鉄粉を使
用したのは，ニトロベンゼソがDichをよく溶かすこ
と，後からの溶媒を繰返し，使用する場合の損失が酢
酸等に比べ少ない事等，経済的理由による，鉄粉も同
じ理由によるものである。酢酸を使った場合は製品に
酢酸臭が残り，好ましくない。分離する場合に粗製品
に微量（4～5％o以下）に混入する物資は確認してな
いが，農薬等の使用目的によっては影響がない。一度
再結晶することによって純度は96～98％に上る。
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